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obtenue a partir de ceHe-ci par separation des cris- 
taux etant partiellement recyclees, se caracterise en 
ce que la solution d'acide adipique est refroidie 
par melange avec la suspension de cristaux et/ou 
la lessive-mere recyclees, jusqu'a une temperature 
inferieure a 30 °C, apres quoi la suspension de 
cristaux obtenue par ce melange est conduite 
dans un refrigerant dans lequei eUe est refroidie 
davantage. On arrive ainsi a ce que la chaleur. 
qu'on doit evacuer pour realiser le refroidissement 
de la solution et la cristallisation de l'acide adi- 
pique, est evacuee de maniere telle que les depots 
sur la surface refrigerante soient evites. Si la sus- 
pension de cristaux traverse le refrigerant exterieur 
a une temperature de plus de 30 »C, les depots sur 
la surface refrigerante sont difEciles a eviter. 

De preference, le procede selon I'invention est 
reahse de maniere telle que le melange de la solu- 
tion d'acide adipique avec la suspension de cris- 
taux et/ou la lessive-mere recyclees s'effecrue en 
etapes de facon telle qu'une temperature de 35 a 
70 °C soil maintenue dans la premiere etape. On 
a alors 1'avantage que les cristaux formes sont en 
moyenne considerablement plus grands, parce que 
la majeure partie de ceux-ci est formee a une tem- 
perature de plus de 35 °C. 

II faut remarquer qu'il est connu en soi (voir 
brevet canadien n° 512.911 du 4 novembre 1952) 
que la grandeur des cristaux d'acide adipique aug- 
mente selon que les cristaux se produisent a une 
temperature plus elevee. A des temperatures plus 
elevees, la vitesse d'accroissement des cristaux aug- 
mente, tandis que la vitesse de formation de noyaux 
diminue, en sorte qu'il se forme de plus grands 
cristaux. Le procede prefere selon I'invention se 
caracterise en ce que I'avantage de la cristallisa- 
tion a une temperature plus elevee, a savoir la for- 
mation de plus grands cristaux, est en majeure 
partie obtenue, tandis que le desavantage du refroi- 
dissement indirect de la solution a une temperature 
plus elevee, a savoir le depot presque inevitable 
sur les serpentins de refroidissement a une tempe- 
rature plus elevee, est totalement supprime parce 



La presence invention est relative a un procede 
pour la cristallisation d'acide adipique par refroi- 
dissement d'une solution d'acide adipique jusqu'a 
ce qu'une suspension de cristaux se produise 
partir de celui-ci. 

La cristallisation d'acide adipique offre de 
grandes difficultes. C'est ainsi qu'il arrive souvent 
qu ll se forme, lors de la cristallisation d'acide adi- 
pique, un produit laiteux dans lequei se trouvent 
des particules cristallines ayant des dimensions tel 
lement petites qu'elles sont tres difEciles a separer 
de la lessive-mere. Une difficulte encore plus grande 
reside dans le fait que des croutes de cristaux se 
deposent sur la surface refrigerante, en sorte que 
la transmission de chaleur et, en consequence, la 
vitesse de la cristallisation deviennent minima. On 
est ainsi oblige de mettre periodiquement 1'appa- 
reillage de cristallisation hors service et de le net- 
toyer; ou Men il faut munir 1'appareillage de cris- 
tallisation de moyens pour enlever en continu les 
depots de cristaux, ce qui entraine les desavantages 
d une importante usure et d'un appareillage com- 
plique. 

o°c-,A, d6j f P r °P° se ( voir brevet canadien 
n 512.911 du 4 novembre 1952) d'introduire 
suivant un processus cyclique, la solution chaude 
dacide adipique d'abord dans une zone dans 
laqueUe cette solution est sursaturee par refroidis- 
sement et ensuite dans une zone dans laquelle a 
lieu la cristallisation, en veillant a la fois a ce 
<iu une certaine concentration en acides autres que 
I acide adipique soit maintenue dans la lessive-mere 
et a ce que la cristallisation soit effectuee a une 
temperature de 40-70 °C. 

Or, on a decouvert une methode pour realiser 
la cristallisation d'acide adipique de telle facon 
nu on n'obtienne pas de produit laiteux et que les 
depots sur la surface refrigerante soient evites. Le 
procede suivant I'invention, dans lequei l'acide adi- 
pique est cristallise par refroidissement d'une solu- 
tion d'acide adipique jusqu'a ce qu'une suspension 
de cristaux se forme a partir de cette solution, la 
suspension de cristaux obtenue et/ou la lessive-mere 
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que le refroidissement a cede temperature plus 
elevee n'a pas lieu par voie indirecte, mais par 
voie directe. 

Pour ia preparation technique d'acide adipique 
la cristallisation est generalement a deux reprises. 
La premiere cristallisation s'effectue a partir de ia 
solution dans laqueile 1'acide adipique s'est forme 
par oxvdatioa de cyclohexanol par exemple. Quand 
cette oxydation est effectuee avec de 1 acide mtrique 
en exces, cette solution contient de 1'acide mtrique. 
Selon Tinvention, on prefere effectuer la cristalli- 
sation de 1'acide adipique dans une solution cove- 
nant de 1'acide nitrique de telle facon que la solu- 
tion d'acide adipique soil melangee en deux phases 
avec de la suspension de cristaux. Dans ce cas, ie 
recycla-e de la lessive-mere (sans cristaux) est sup- 
prime. On a alors I'avantage que la concentration 
en cristaux de la suspension a amener a la centn- 
fugeuse a une valeur telle que la centrifugeuse peut 
fonctionner efncacement. 

La seconde cristallisation s'effectue a partir d une 
solution aqueuse. Cette cristallisation est, selon 
l'invention, realisee en deux phases, la solution 
d'acide adipique etant, dans la premiere phase, 
melangee avec de la lessive-mere et, dans la seconde 
phase, avec de la suspension de cristaux. On a 
alors I'avantage que la concentration en cristaux de 
la suspension a amener au refrigerant a une valeur 
telle que la suspension est bien pompable. 

L'invention est illustree a l'aide du dessin 
ci-annexe, dans lequel la figure 1 montre le pro- 
cede prefere pour la cristallisation d'acide adipique 
a partir d'une solution contenant de 1'acide mtrique 
et la figure 2 montre le procde prefere pour la 
cristallisation a partir d'une solution aqueuse, ies 
deux precedes etant represents schematiquement a 
seul titre d'exemple. 

A la figure 1, la solution chaude dacide adi- 
pique 1 est introduite conj ointement avec une 
partie 2 de la suspension de cristaux 3, obtenue 
precedemment dans un premier cristallisateur 4 
dans lequel il se forme une suspension de cristaux 
d'une temperature de 35-70 °C, suspension qui est 
amenee en continu et conjointement avec une autre 
partie 5 de la suspension de cristaux 3 deja obte- 
nue, au second cristallisateur 6. La suspension de 
cristaux sortant du second cristallisateur 6 et ayant 
une temperature inferieure a 30 °C est transports 
par la pompe 7 vers un refrigerant 8 dans lequel 
elle est refroidie davantage. Une partie 9 de la 
suspension de cristaux 3 sortant du refrigerant 8 
est amenee a une centrifugeuse 10 d'ou sont eva- 
cues les cristaux d'acide adipique 11 et la lessive- 
mere 12. 

A la figure 2, la solution chaude dacide adi- 
pique 13 est amenee, conjointement avec une 
partie 14 de la lessive-mere deja obtenue 15, a 
un premier cristallisateur 16, dans lequel il se 



forme une suspension de cristaux ayant une tempe- 
rature de 35-70 <*C, qui est amenee en continu et 
conjointement avec une partie 17 de la suspension 
de cristaux 18 deja obtenue, a un second cristal- 
lisateur 19. La suspension de cristaux sortant du 
second cristallisateur 19, suspension ayant une tem- 
perature inferieure a 30 °C, est transpose par une 
pompe 20 a un refrigerant exterieur 21 dans lequel 
elle est refroidie davantage. Une partie 22 de la 
suspension de cristaux 18 sortant du refrigerant 
exterieur 21 est amenee a la centrifugeuse 25 dou 
sont evacues les cristaux d'acide aditique 24 et la 
lessive-mere 15. Une autre partie 25 de la lessive- 
mere 15 est evacuee du systeme. 

On peut s'ecarter de maintes fagons des modes 
operatoires schematises aux figures 1 et 2. C est 
ainsi. par exemple, que la suspension de cristaux 
sortant du second cristallisateur peut etre amenee 
en partie directement a la centrifugeuse. Par aii- 
leurs, on peut naturellement disposer une surface 
refriserante autour du premier et/ou du second 
cristallisateur ou bien dans ceux-ci et maintenrr 
entre 1'agent de refroidissement et le contemi des 
recipients de cristallisation une difference de tem- 
perature tellement faible que les depots sur ies 
.erpentins restent minimes. Cependant, dans ce der- 
nier cas, une ties faible partie seulement de la 
chaleur a evacuer par le systeme peut etre evacuee 
par ces serpentins. 

L'invention est expliquee davantage a 1 aide des 
deux exemples suivants. 

Exempte 1. — 440 kg d'un liquide a 90 L se 
composant de 330 kg d'acide nitrique a 53% en 
poids et de 110 kg d'acide adipique dissous sont 
melanges en continu et par heure dans un premier 
recipient de cristallisation avec 710 kg de suspen- 
sion de cristaux a 15 °C, cette suspension se com- 
posant de 533 kg d'acide nitrique a 53 % en poids, 
de 10 kg d'acide adipique dissous et de 167 kg de 
cristaux (voir figure 1). La suspension de cristaux 
sortant du premier recipient de cristallisation et 
ayant une temperature d'environ 45 °C est melangee 
dans un second vase de cristallisation avec une 
quantite de suspension de cristaux a 15 "C telle 
que la suspension sortant du second recipient de 
cristallisation ait une temperature d'environ 20 U 
Cette suspension est alors pompee a un dehit de 
7 500 kg/h environ a travers un refrigerant en 
forme de tube, dans lequel la suspension subit un 
refroidissement de 5 °C. De cette suspension on 
amene 440 kg/h a la centrifugeuse, dans laqueile 
on separe 104 kg de cristaux d'acide adipique. La 
formation d'un produit laiteux ou de depots sur 
la surface de refroidissement est supprimee. 

Exemple 2. — 200 kg d'une solution d acide adi- 
pique a 50 % en poids dans l'eau a 90 °C sont 
melanges dans un premier recipient de cristallisa- 
tion, par heure, avec 138 kg de lessive-mere ayant 
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une temperature de 12,5 °C. La suspension de cris- 
taux sortant du premier recipient de cristallisation 
et ayant une temperature d'environ 65 °C est 
meiangee dans un second recipient de cristallisation 
avec une quantite de suspension de cristaux a 
12,5 °C telle que la suspension sortant du second 
recipient de cristallisation ait une temperature 
d'environ 15 »C. Cette suspension est alors conduite 
a un debit de 8 500kg/h environ, a travers un 
refrigerant en forme de tube, dans lequel la suspen- 
sion subit un refroidissement de 2,5 "C. De cette 
suspension on amene 338 kg/h a la centrifugeuse, 
dans laquelle on en separe 98 kg de cristaux d'acide 
adjpique. On evacue 102 kg de lessive-mere par 
heure. La formation d'un produit laiteux ou de 
depots sur la surface de refroidissement ne se pre- 
sente pas. 

RESUME 

La presente invention est relative a un procede 
pour la cristallisation d'acide adipique par refroi- 
dissement d'une solution d'acide adipique jusqu'a 
ce qu'une suspension de cristaux soit produite, la 
suspension de cristaux obtenue et/ou la lessive- 
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mere obtenue par separation des cristaux etant 
partiellement recyclees, ce procede presentant les 
particularites suivantes considerees isolement ou en 
combinaison : 

1° La solution d'acide adipique est refroidie, par 
melange avec la suspension de cristaux et/ou la 
lessive-mere recyclees jusqu'a une temperature infe- 
rieure a 30 °C, apres quoi la suspension de cris- 
taux obtenue par ce melange est conduite a travers 
un refrigerant dans lequel elle est refroidie davan- 
tage; 

2° Le melange de la solution d'acide adipique 
avec la suspension de cristaux et/ou la lessive-mere 
seffectue en plusieurs phases, une temperature de 
35-70 °C etant maintenue dans la premiere phase; 

3° La solution d'acide adipique est meiangee en 
deux phases avec de la suspension de cristaux; 

4° On opere en deux phases, la solution d'acide 
adipique etant, dans la premiere phase, meiangee 
avec de la lessive-mere et, dans la seconde phase, " 
avec de la suspension de cristaux. 
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